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Die folgenden Angaben sind den vom Anmelder eingereichten Unterlogon en t no m men 

© Herstellung von Polytetrahydrofuran mit endstandigen Hydroxylgruppen unter Verwendung von 
lonenaustauschern 

® Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung hy- 
droxylgruppenhaltiger Polymere, insbesondere zur Her- 
stellung von Polytetrahydrofuran mit endstandigen Hy- 
droxylgruppen, aus den entsprechenden acyloxygrup- 
penhaltigen Polymeren durch Umesterung mit Alkoholen 
in Gegenwart eines natriumhaltigen Katalysators. Bei die- 
sem Verfahren wird die Polytetrahydrofuran-Losung im 
AnschlufS an die Umesterung zur Abtrennung der Natri- 
um-Kationen in Gegenwart einer katalytischen Menge 
Wasser direkt durch zumindest einen lonenaustauscher 
geleitet. 

Das erfindungsgemaGe Verfahren ermoglicht die Entfer- 
nung der Natrium-Kationen des natriumhaltigen Kataly- 
sators in wirtschaftlicher Weise und mit geringem Auf- 
wand. Der Natrium-Restgehalt kann auf Werte von weni- 
m ger als 0,5 ppm gesenkt werden. 
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Bcschrcibung 

Die Erfindung betrifftein Verfahren zur Hersteilung hydroxylgruppenhaltiger Polymere, insbesondere zur Herstellung 
von Polytetrahydrofuran mit endstandigen Hydroxy Igruppen, aus den entsprechenden acyloxygruppenhaltigen Polyme- 
5 ren durch Umcstcrung mit Alkoholcn in Gcgcnwart cines natriumhaltigen Katalysators. 

Iin Stand der Technik ist es bekannt, Polytetrahydrofuran mit endstandigen Ilydroxylgruppen, un folgenden kurz als 
PTHFbezeichnet, unter Verwendung kationischer Katalysatorsysteme aus Tetrahydrofuran herzustellen. In einem ersten 
Schritt wird dabei ein Polytetramethylenether erhalten, dessen Bndgruppen vom Initiatorsystem und Reakti on s medium 
bestimmt sind. Diese Endgruppen im primar erhaltenen Polymer mussen dann in Alkoholfunktionen umgewandelt wer- 
10 den. Eine iibliche hier verwendete Methode stellt die durch alkalische Katalysatoren initierte Umesterung mit niederen 
Alkoholen dar. Als ein wirksamer Umesterungkatalysator ist Natriummelhylat bekannt. Naeh erfolgter Umesterung mu8 
das aus dem als Katalysator zugegebenen Natriummethylat. stammende Natrium wieder aus der PTHF-TAsung entfernt. 
werden. 

Im Stand der Technik geschieht dies durch Fallung mit Phosphorsaure. Dabei wird der Na + -und Natriummethylat ent- 
15 haltenden PTHF-Losung nach der Umesterung eine unterstochiometrische Menge 85%iger Phosphorsaure zugegeben. 
Es bilden sich Natrium(hydrogen)phosphate, die in melhanolischer PTIIF-Losung praktisch unibslich sind und aufgrund 
der hohen (lokalen) Ubersattigung kolloidal ausf alien. Ein fiitrierbarer Niederschlag wird erst bei Verweildauern von 
mehr als 24 Stunden im AnschluB an die Phosphorsaurezugabe erhalten. Daher muB das kolloidale Fallprodukt aus Ver- 
wcilzcitgrundcn durch allc der Umesterung nachfolgcnden Verfahrensstufen in der FITLF-Losung vcrblciben. 
20 Selbst nach einer Verweildauer von mehr als 24 Stunden ist fur die Abtrennung des Fallproduktes aus der PTHF-Lo- 
sung noch eine zweistufige Filtration iiber Filter groBer Feinheit erforderlich. Die Filter mussen haufig gewechselt wer- 
den, was manuell geschieht und daher aufwendig ist, und der Filterruckstand muB entsorgt werden. AuBerdem ist es in 
grbBcrcn Zcitabstandcn erforderlich, den in den Apparaturcn abgclagertcn Schlamm manuell zu entferncn. 

US-A-5 A 10,093 offenbart ein Verfahren, bei dem das katalysatorhaltige Polyol mit einem Magnesiumsalz, wie Ma- 
25 gnesiumsulfat oder Magnesiumsulfit, gemischt wird. Diese Mischung wird dann dehydratisiert und anschlieBend der 
nunmehr in unloslicher Form vorliegende Katalysator von dem dadurch katalysatorfreien Polyol abgetrennt. Durch \fer- 
wendung eines Uberschusses an Magnesiumsalz soil sichergestellt werden, daB der Katalysator vollstandig entfernt 
wird. 

Durch die US-A-4,985,55 1 ist ein weiterer Stand der Technik bekannt geworden, bei dem Kalionenaustauscher einge- 
30 setzt werden, um den bei der Polyol-Hersteilung verwendeten Katalysator wieder zu entfernen. Offenbart wird ein auf- 
wendiges Verfahren, das aus drei Schritten besteht. Dabei wird das Polyol zunachst mit einer ausreichenden Menge Was- 
ser versetzt und bildet eine Emulsion. Diese wird im nachsten Schritt mit einem niederen aliphatischen Alkohol versetzt, 
um die Emulsion zu brechen. Nun wird ein makroporoser Kationenaustauscher nachgeschaltet, dem das gereinigte 
Polyol, Alkohol und Wasser entnommen werden kann. 
35 Der Druckschrift ist zu entnehmen, daB friihere Versuche, den Katalysator unter Verwendung von lonenaustauschern 
zu entfemen, grundsatzlich an der geringen Leistungsfahigkeit der Tonenaustauscher gescheitert sind, da bei den zu rei- 
nigenden Polyolen von einem Molckulargewicht von 500 bis 10.000 ausgegangen werden muB. Um den Katalysatorgc- 
halt der Polyole auf zuuiindesi etwa 5 ppm zu senken, ware eine zu groBe Menge an Ionenaustauscherharz erforderlich 
gewesen. 

40 Ausgehend von diesem Stand der Technik lag der vorliegenden Erfindung daher die Aufgabe zugrunde, ein Verfahren 
bcrcitzustellcn, bei dem nach erfolgter Umesterung das aus dem Katalysator stammende Natrium mit moglichst gcrin- 
gem Aufwand wieder entfernt werden kann. 

Gelost wird diese Aufgabe durch ein Verfahren zur Herstellung hydroxylgruppenhaltiger Polymere, insbesondere zur 
Herstellung von Polytetrahydrofuran mit endstandigen Hydroxylgruppen, aus den entsprechenden acyloxygruppenhalti- 

45 gen Polymeren durch Umesterung mit Alkoholen in Gegenwart eines natriumhaltigen Katalysators, indem die Potytetra- 
hydrofuran-Losung im AnschluB an die Umcstcrung zur Abtrennung der Natrium-Kationcn in Gcgcnwart cincr kataly- 
tischen Menge Wasser direkt durch zumindest einen Ionenaustauscher geleitet wird. 

Bei der DurchfLihrung des erfindungsgemaBen Verfahrens hat es sich als ausreichend erwiesen, die PTIIF-Losung in 
Gegenwart einer nur katalytischen Menge Wasser direkt, d. h, ohne vorausgeschaltete Arbeits- oder Behandlungs- 

50 schritte, durch den zumindest einen Ionenaustauscher zu Lei ten. 

Die zum Austausch befahigten, HMonen abgebenden funktionellen Gruppen des Ionenaustauscherharzes sind an ein 
organisches polymeres Grundgerust uber Benzolringe gebundene Sulfonsaurengruppen. In wassrigen Medien sind diese 
Gruppen praktisch vollstandig dissoziert, so daB HMonen einfach gegen andere Kationen ausgetauscht. werden kbnnen. 
Im Gegensatz dazu ist in methanolischer Ixjsung der Dissoziationsgrad nur gering. Es wurde erkannt, daB Natriumme- 

55 thylat zunachst in Methanol und Natriumioncn hydrolysiert werden muB. Hicrzu dient die crfindungsgcmaB vorgcschcnc 
kalalytische Menge Wasser. Es hat sich gezeigt, daB die Reaktionsgeschwindigkeil vom Wassergehalt entscheidend be- 
einfluBt wird, wobei dieser wiederum vom Dissoziationsgrad der Sulfonsauregruppen und des Natriumhydroxids, das 
sich aus der Hydrolyse des Natriummethylats in Methanol und Natriumlauge bildet, abhangig ist. 

In einer bevorzugten Ausfuhrungsform des erfindungsgemaBen Verfahrens wird cin Fcstbett-Ioncnaustauscher vcr- 

60 wendet. Dieser kann ein gelformiger, starksaurer Kationenaustauscher sein. Es kann aber auch ein makroporbses hoch- 
vernetztes Harz in Form eines starksauren Kationenaustauschers verwendet werden. 

In einer bevorzugten Ausfuhrungsform kann auBerdem vorgesehen sein, daB zumindest zwei hintereinander geschal- 
tete Ionenaustauscher verwendet werden. In diesem Fall wird zunachst nur der erste Ionenaustauscher beladen, bis die 
Na + -Konzentration der Polytctrahydrofuran-Losung nach Durch lau fen des Ioncnaustauschcrs einen vorher bestimmtcn 

65 Hochstwert erreicht hat. Nach Erreichen dieses Hochstwertes wird der Ablauf des ersten Ionenaustauschers dem zwei ten. 
Ionenaustauscher zugefiihrt, bis in etwa der Durchbruch des Ionenaustauscherharzes des ersten Ionenaustauschers er- 
folgt. Diese Verfahrensweise hat den Vorteil, daB der erste Ionenaustauscher bis zum Erreichen seiner Kapazitatsgrenze 
beladen werden kann. Dadurch wird das Verfahren noch effizienter und kostengiinstiger. 
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Den Durchbruch des Harzcs kann man an cincm starken Ansticg der Leitfahigkeit dcr aus dem crstcn Ioncnaustau- 
scher ablaufenden Losung erkennen. Es hat sich als giinstig erwiesen, den ersten Ionenaustauscher dann auBer Betrieb 
zunehmen, wenn die Leitfahigkeit am Ablauf dieses Ionenaustauschers auf 10% der Leitfahigkeit des Zulaufs angestie- 
gen ist. 

Bci Anwcndung des ernndungsgcmaBcn Vcrfahrcns kann dcr Natrium-Rcstgchalt auf Werte von 1 ppm odcr weniger, 5 
vorzugsweise 0,5 oder 0,3 ppm, gesenkt werden. 

Nachdem der erste Ionenaustauscher auBer Betrieb genommen worden ist, wird das Verfahren mit dem zweiten Ionen- 
austauscher fortgesetzt. Dieser tritt insofern an die Stelle des ersten Ionenaustauschers, bis auch bei ihm der vorherhe- 
stimmte Hochstwert erreicht ist. Dann wird dieser nunmehr erste Ionenaustauscher wiederum mit einem weiteren Ionen- 
austauscher hintereinander geschaltet, um zu gewahrieisten, daB der erste Ionenaustauscher bis zu seiner Kapazitats- 10 
grenze beladeri werden kann, ohne bei der PTHF-Losung den vorherbesliimnten Hochstwert der Nalriumkonzenlratidn 
zu uherschreiten. 

Die jeweils auBer Betrieb genommenen Ionenaustauscher werden anschlieBend mittels verdunnter Mineralsaure wie- 
der regeneriert und konnen dann fur das Verfahren der Natriumabtrennung wieder zur Verfiigung stehen. Dadurch wird 
eine quasi-konlinuierliche Verfahrensfuhrung moglich. 15 

Wenn im Rahmen dieser Erfindung und insbesondere bei der Erlauterung des erfindungsgemaBen Verfahrens allge- 
mein die Herstellung yon PTHF angesprochen wird, so umfaBt PTHF alle moglichen PTHF-Einstellungen, die beispiels- 
weise als PTHF 650, PTHF 1000 und PTHF 2000 erhaltlich sind, wobei die Zahl jeweils fur das mittlere Molekularge- 
wicht stcht. Dabci hat sich als schr vortciihaft gczcigt, daB dcr crfordcrlichc Zcitaufwand fur Umstcllungen dcr Produk- 
tionsanlage von PTHF eines bestimmlen Moleku large wichts auf ein PTHF mil einem anderen Molekulargewicht sehr 20 
viel geringer ist, als bei dem bisher ublichen Verfahren uber die Phosphors aurefallung. 

Bcispiclc 

Im folgenden wird zunachst die grundsatzliche Verfahrensweise bei der Natriumabtrennung durch zwei hintereinander 25 
geschaltete Ionenaustauscher dargestellt. 

1. Abtrcnnung des Natriums durch zwei hintereinander geschaltete Ionenaustauscher 

Der erste Ionenaustauscher wird solange beladen, bis die Natriumkonzentration, die im Ablauf des Ionenaustauschers 30 
gemessen wird, auf Werte > 1 ppm ansteigt. Dabei ist darauf zu achten, daB bis zum Hrreichen des vorbestimmten 
Hochstwertes von 1 ppm noch ausreichend Zeit verbleibt, um das Hintereinanderschalten dieses ersten Ionenaustau- 
schers nut einem zweiten Ionenaustauscher zu gewahrieisten. 

Wenn der vorherbestimmte Hochstwert erreicht ist, wird der Ablauf des ersten Ionenaustauschers dem zweiten Ionen- 
austauscher, der zu diesem Zeitpunkt mit Natrium-abgereichertem PTHF gefullt ist, zugefuhrt. Bin Anstieg der Leitfa- 35 
higkeit des aus dem ersten Ionenaustauscher ablaufenden Produktes zeigt den Beg inn des Durchbruches des Harzes des 
Ionenaustauschers an. Fur die Zweckc des vorliegendcn Vcrfahrcns wurde der erste Ionenaustauscher dann auBer Betrieb 
genommen, wenn die Leitfahigkeit am Ablauf dieses Ionenaustauschers auf 10% der Leitfahigkeit des Zulaufes anges lie- 
gen war. Es hat sich gezeigt, daB ein AuBerbetriebnehmen bei hdheren Leitfahigkeiten die Arbeitskapazitat nur unwe- 
sentlich erhoht. 40 

Wenn so die Kapazitatsgrcnzc des crstcn Ionenaustauschers erreicht ist, wird cr vom Zulauf dcr PTHF-Losung abgc- 
trennt, so daB der nachgeschaltete zweite Ionenaustauscher nunmehr anstelle des ersten Ionenaustauschers tritt. Das im 
ersten Ionenaustauscher noch enthaltene PTHF wird mit Methanol verdrangt und in den Zulaufpuffer der Ionenaustau- 
scherstufe zuriickgefuhrt. 

Wenn das Ionenaustauscherbett mit Methanol produktfrei gewaschen worden ist, wird die in der Schiittung des Fest- 45 
bcttcs des Ionenaustauschers noch zuriickgchaltenc Russigkcit mit Stickstoff verdrangt. Dicsc Hussigkeit ist sowohl 
PTHF- als auch nalriumhallig, weshalb sie ebenfalls in den Zulaufpuffer zuriickgefuhrt wird. Das Ionenaustauscherbell 
wird nun mit destilliertem Wasser gefullt, entliiftet und methanolfrei gewaschen, um beim nachfolgenden Regenerieren, 
welches mit Schwefelsaure durchgefuhrt wird, ein Ausfallen von Natriumsulfat, das das Festbett und/oder die Harzauf- 
lagen verstopfen wiirde, zu vermeiden. 50 

Die Regenerierung des Ionenaustauscherharzes erfolgt mit verdunnter Mineralsaure, beispielsweise mil verdunnter 
Schwefelsaure. In der Praxis wurde eine 5%ige verdiinnte Schwefelsaure eingesetzt. Der Erfolg bei der Regenerierung 
ist aber nicht auf den Einsatz von 5%iger Schwefelsaure oder auf die Verwendung von Schwefelsaure als solcher be- 
schrankt. Im AnschluB an die Regenerierung wird das Harz mit destilliertem Wasser saurefrei gewaschen und das Wasch- 
wasser mit Stickstoff* verdrangt, um moglichst wenig Wasser in das Verfahren cinzutragen. Im gcquoUcncn Harz vcrblic- 55 
benes Wasser wird daher durch Waschen mit Methanol entfernt. 

Nachdem der Ionenaustauscher in dieser Weise regeneriert worden ist, wird das Ionenaustauscherbett mit umgeester- 
ter PTHF-Losung aus dem Zulaufpuffer gefullt. UberschuB- PTHF- Losung und verdrangtes Methanol werden in den Zu- 
laufpuffer zuriickgefuhrt. Um cine PTHF-Losung aus dem Ablauf des Ionenaustauschers zu crhalten, die den vorhcrbc- 
stimmten Hochstwert nicht uberschreitet, wird das Methanol aus dem Ionenaustauscherbett verdrangt. Dabei entspricht 60 
der Volumenstrom der Belastung des Bettes bei der Belade-Sequenz. 

Sowohl bei der Beladung als auch bei der Regenerierung wird das Ionenaustauscherbett laminar durchstromt. 

2. Vcrsuchsanordnung fur die nachfolgend bcschricbcncn Untcrsuchungcn 

65 

Die bei der Umesterung erhaltene methanolische, natriumhaltige PTHF-Losung wird uber eine Zahnradpumpe und ei- 
nen Kolbenzahler in eine mit dem Ionenaustauscher gefullte, doppelwandige temperierte Glassaule gefordert. Die Glas- 
saule hat dabei einen Durchmesser von 30 mm. Die Zulaufmenge wird fest eingestellt und uber den Regelkreis Kolben- 
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zahlcr Zahnradpumpc konstant gehaltcn. Die FfHF-Losung durchstromt die Ioncnaustauschcrschiittung mit cinem 
Volumenstxom von etwa 2100 ml/h, was 3,3 Bettvolumen (bezogen auf das Harzvoiumen) pro Stunde und einer Leer- 
rohrgeschwindigkeit von 3m/h entspricht, und wird dabei von Natriumionen befreit. Die Leitfahigkeit und der pH-Wert 
des Saulenablaufs werden on-line uberwacht und registriert. Der SauLenablauf wird fraktioniert aufgefangen, urn den Na- 
5 triumgchalt und die Qualitatsmcrkmalc des Produktcs off-line bestimmen zu konncn. Ein Daucrbctricb untcr Einhaitung 
des vorher bestimmten Hochstwertes der Natriumkonzentration von weniger als 1 ppm wird diirch den wechselweisen 
Betrieb zweier identischer Saulen und die Steuerung der Zulaufpumpe iiber die Leitfahigkeit des Saulenablaufes ermog- 
licht. Die zu der Regenerierung des jeweiligen Tonenaustauschers benotigten Wasch- und Regenerierlosungen werden in 
einer separat regelbaren Zulaufeinheit bereitgestellt. Die Belastungsdaten der Versuchs saulen stimmen mit denen der Be- 
10 triebssaule uberein. 

Da die Leitfahigkeit der methanolischen PTHF-Losung iiber inehr als drei Zehnerpotenzen dem NaLriumgehall direkL 
proportional ist, wurde sie fur die Kontrolle und Bestimmung des Durchbruches des lonenaustauscherharzes als geeignet. 
angesehen. Zur Messung wurde ein korrosi on sf ester Sensor (Materialen; PTFE/Glas/PIatin) verwendet und die jeweilige 
MeBzeit lag im ms-Bereich. 

15 

3. Untersuchung verschiedener Ionenauslauscherharze und Besummung ihrer Harzkapazilat 

Es wurde ein gelformiger starksaurer Tonenaustauscher untersucht und ein makroporoses hochvernetztes Harz auf Po- 
lystyrolbasis mit Sulfonatgruppcn als funktioneller Gruppc. Das gclformigc starksaure Ioncnaustauschcrharz wird im 
20 folgendem mit A und das makroporose hochvernetzte Ionenaustauscherharz mil B bezeichnet. 

Im Vergleich zeigt Harz A aufgrund der fehlenden Quervernetzung eine geringere Festigkeit und ist chemisch unbe- 
standiger, besitzt aber eine hohere Kapazitat als das mechanisch und chemisch bestandigere Harz B, das einen hohen 
Qucrvcrnctzungsgrad aufweist. 

Bei mehrmaliger Beladung und Regeneration der genannten Harze wurden bis zum beginnenden Anstieg der Natri- 
25 umablaufkonzentration (entspricht dem 1. Durchbruch) und zur Sattigung des Harzes (entspricht dem 2. Durchbruch: 
Ablauf = Zulaufkonzentration) fur PTHF 1000 die folgenden maximalen Harzkapazitaten bestimmt: 



TabeUc 1 



Harz 


1. Durchbruch 


2. Durchbruch j 


A 


1,7 val / 1 Harz 


2,2 val / 1 Harz 1 


B 


0,9 val / 1 Harz 


1,2 val / 1 Harz I 



40 Werden die Harze im Dauerbetrieb nicht. bis zum 2. Durchbruch belastet, ergeben sich fur .PTHF 1000 die folgenden 
maximalen Harzkapazitaten: 

Tabelle 2 



A 


1,4 val / 1 Harz 


B 


1,24 val / 1 Harz 



Grundsatzlich konnten in eiwa 70-75% der Harzkapazilat ausgenutzl werden. Harz A zeigle einen Kapazitatsein- 
bruch, was auf dessen gelfbrmige Konsistenz zuruckzufuhren ist. Eine vergleichende Siebanalyse der Harze A und B vor 
und nach einem Dauereinsatz von 50 Belade- und Regenerierzyklen zeigte zudem, daB das Harz A zu in etwa 50% in 
55 Bruchstuckc zcrfallen war, wahrend das Harz B kcincn Harzbruch aufwies. 

In weiteren Versuchen wurden die Harzkapazitaten von Harz B bestinmu, wenn der Ionenaustauscher mit einer PTHF- 
Losung mit hoherem Molekulargewicht beladen wird. Diese Versuche wurden mit PTHF 2000 durchgefuhrt und ergaben 
folgende maximale Harzkapazitat: 

60 r fabeUe 3 



B 1.2 val/l Harz 



Daraus folgt, daB bei dem getesten Harz 13 fur PTHF 2000, das im Vergleich zu PTHF 1000 eine hohere Viskositat 
aufweist, nahezu gleiche Versuchsergebnisse und damit eine vergleichbare Trennqualitat erreicht werden konnten. 
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4. Untersuchungcn iiber die Qualitat des FfHF nach Durchlaufcn dcr Ionenaustauschcr 

Zur Bestimmung der Produktqualitat wurden Hydroxylzahl, pH-Wert, Esterzahl, Farbzahl und Saurezahl bestimmt. 
Die Hydroxylzahl und die Esterzahl blieben unverandert. Insgesamt lagen alle Werte innerhalb der zulassigen Grenzen 
und wurde fur die Farbzahl sogar untcrschrittcn. Das bedeutct, daB das PTHF nicht mit zusatzlichcn fafbgebenden Kom- 
ponenten aus dem jeweiligen Ionenaustauscherharz und/oder den Regenerier- und Waschflussigkeiten belastet, sondern 
sogar noch entfarbt wurde. 

Patentanspriiche 

1. Verfahren zur Herslellung hydroxylgruppenhaltiger Polyrnere, insbesondere zur Herstellung von Polytetrahy- 
drofuran mit endstandigen Hydroxy lgruppen, aus den entsprechenden acyloxygruppenhaltigen Polymeren durch 
Umesterung mit Alkoholen in Gegenwart eines natriumhaltigen Katalysators, bei dem die Pol ytetrahydrofu ran -Lb- 
sung im AnschluB an die Umesterung zur Abtrennung der Natrium-Kationen in Gegenwart einer katalytischen 
Menge Wasser direkt durch zumindest einen Ionenaustauscher geleilet wird. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichneL, daB ein Ionenaustauscher-Feslbett verwendet wird. 

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, daB ein gelfbrmiger, starksaurer Kationenaustau- 
scher verwendet wird. 

4. Verfahren nach Anspruch 1 odcr 2, dadurch gekennzeichnet, daB als Ionenaustauschcr cin makroporos hochver- 
netzter starksaurer Kationenaustauscher verwendet wird. 

5. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, daB zumindest zwei hintereinanderge- 
schaltete Ionenaustauschcr verwendet. werden, wobei zunachst nur der erste Ionenaustauscher beladen wird, bis die 
Na + -Konzcntration dcr Polytctrahydrofuran-Losung nach Durchlaufcn des Ionenaustauschcrs einen vorhcrbc- 
srimmten Hochstwert erreicht, und wobei nach Erreichen des Hochstwertes beide Ionenaustauscher bis in etwa zum 
Durchbruch des Ionenaustauscherharzes des ersten Ionenaustauschers gemeinsam verwendet werden. 

6. Verfahren nach Anspruch 5, dadurch gekennzeichnet, daB der vorherbestimmte Hochstwert der Na + -Konzentra- 
tion < 1 ppm betragt. 

7. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 6, dadurch gekennzeichnet, daB das Ionenaustauscherharz mit ver- 
dunnter Mineralsaure regeneriert wird. 



- Leerseite - 



